GLAS & TECHNIK

Diverse Extraktionsverfahren

aus dem Portfolio der Firma Buchi Labortechnik AG Flawil (Teil1)

Vortrag von Jiirgen Quack, gehalten auf der Fachtagung 2018 am Santis

Die verschiedenen Extraktionsgerdte und deren Einsatzgebiete im Labor

Das erste Gerdt ist der sogenannte Speed Extractor E 914,
E 916 welches die beste Losung fiir Losungsmittelextrak-
tion unter Druck (PSE) darstellt. Da in diesem Gerat kei-
ne Glaskomponenten verwendet werden, werde ich auf
dieses Gerdt nicht naher eingehen.

Speed Extractor E914 /E 916
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Die HeilRextraktion

Die HeiRextraktion E 812, E 816 ist die von den Glas-
komponenten einfachste Extraktion und eignet sich des-
halb perfekt fiir schnelle routinemaRige Fettanalysen. Sie
besteht aus einer Glasprobenhiilse mit Fritte, HeifRextrak-
tionsbecher und dem Kiihler.

Funktionsprinzip einer Heillextraktion

Die Extraktionseinheit E-812, E-816 HE dient zur schnel-
len und produktschonenden Extraktion von Fett aus Le-
bens- und Futtermitteln. Die Probe wird dabei in heilem
Losungsmittel extrahiert. Der Extraktionsprozess besteht
aus den drei nachfolgend beschriebenen Schritten.

Schritt 1 - Extraktion

Das Losungsmittel verdampft und der Dampf steigt in
den Kiihler. Von dort flielst das kondensierte Losungsmit-
tel in den 10 ml Auffangtrichter. Ist diese Aufnahme voll,
lauft das Losungsmittel durch die finf Offnungen des
Auffangtrichters zuriick in die Probe.

Das Losungsmittelventil ist geschlossen. Die Probe ver-
bleibt im heillen Losungsmittel. Das Losungsmittelniveau
bleibt konstant. Ist die programmierte Extraktionszeit ab-
gelaufen, geht das System zum nachsten Schritt tiber.
Schritt 2 - Spilung

Das Tankventil an der Riickseite der Einheit 6ffnet sich
nun periodisch (der Standardwert von 15 Minuten kann
im Parameter “Drain interval” in der Software angepasst
werden) und entfernt etwa 10 ml Losungsmittel aus dem
Prozess. Das Losungsmittelniveau sinkt.

Ist die programmierte Spiilzeit abgelaufen, geht das Sys-
tem zum ndchsten Schritt Gber.

Schritt 2 - Spiilung

Das Tankventil ist getffnet. Das verbleibende Losungs-
mittel lauft ab. Schlieflich wird das Extrakt so weit wie
moglich getrocknet.

Ist die programmierte Spiilzeit abgelaufen, geht das Sys-
tem zum ndchsten Schritt tber.
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Umlaufkiihler B-740/41 oder vergleichbares Modell
Verwenden Sie beim Betrieb mit dem BUCHI Umlauf-
kiihler B-740/41 oder einem gleichartigen Modell eines
anderen Herstellers den Adapter (siehe Abbildung unten)
zum Anschluss des Wassereingangs mit dem Chilleraus-
gang. Sicherstellen, dass die Axialdichtung eingelegt ist.
Empfohlene Temperatur: 10 °C.

Vorbereiten einer Extraktion
Zur Vorbereitung des Gerdts flir eine Extraktion folgen-
dermafSen vorgehen:

* Saubere Losungsmittelbecher mit je drei Siedesteinen
30 Minuten lang im Trocknungsofen trocknen. Becher
im Exsikkator auf Raumtemperatur abkiihlen lassen
und wiegen.

* Proben wie erforderlich in den Glasprobenhtilsen
mit Fritten oder in den Papierhiilsen vorbereiten, z.B.
Hydrolyse und/oder Trocknung.

* Vorbereitete Glasprobenhiilse oder Papierhiilse mit
dem entsprechenden Halter in den Lésungsmittel-
becher stellen.

» Befiillen Sie die Becher direkt mit organischem
Lésungsmittel.

e Becher in die entsprechenden Positionen direkt auf
die Heizplatte stellen.

* Rack absenken.

* Belegte Positionen aktivieren.

* Gespeichertes Programm auswéhlen oder neues
eingeben.

* Kihlwasserdurchfluss starten oder angeschlossenen
Chiller einschalten.

e Extraktionsprozess starten.

* Nach Abschluss der Extraktion wird das gesamte
Lésungsmittel im Tank gesammelt.

Nach dem Extraktionsprozess

Der Abschluss eines Extraktionsprozesses wird im Dis-
play und durch einen Signalton angezeigt (sofern diese
Funktion in den Gerateeinstellungen ausgewahlt ist).
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Nach dem Ende des Extraktionsprozesses folgendermafSen
vorgehen:

e Bestitigen Sie die Meldung auf der Anzeige, indem
Sie die Rickwarts-Taste driicken.

¢ Losungsmitteltank entleeren.

¢ Rack anheben.

¢ Glasprobenhiilsen oder Papierhiilsen vorsichtig mit
Hilfe der Zange aus den Bechern entfernen.

* Glasprobenhiilsen oder Papierhiilsen auf ein Tuch
legen und unter dem Abzug trocknen lassen.

e Becher bei 100 °C in einem Trocknungsofen oder bei
200 mbar und 70 °C in einem Vakuumtrockenschrank
trocknen, bis ihr Gewicht konstant ist.

e Becher in einem Exsikkator auf Raumtemperatur
abkiihlen lassen.

* Becher wiegen und den, aus dem Gewicht resultie-
renden Fettgehalt berechnen.

Glasteile
Alle Glasteile regelmdssig auf Beschadigungen (Kratzer,
Risse und abgesplitterte Stellen) priifen.

Becher
Becher nach der Extraktion mit heilem Wasser und Ge-
schirrspiilmittel spiilen und mit einer Birste sorgfaltig
reinigen. Anschlieflend in einer Laborspiilmaschine wa-
schen.

Probenglaser
Probenglaser in einem Abfallbehélter entleeren und mit

Wasser splilen. Sie kénnen ebenfalls im Geschirrspiiler
gewaschen werden. Sicherstellen, dass sie nicht in Kon-
takt mit den Diisen kommen. Alle Glasteile mit Ausnah-
me der Kihlspirale miissen vor dem erneuten Gebrauch
sauber und trocken sein. Die Glasteile kdnnen in einem
Trocknungsofen 30 Minuten bei 100 °C oder in einem
Vakuumtrockenschrank 20 Minuten bei 70 °C getrock-
net werden. Glasteile anschlieBend vor der erneuten
Verwendung langsam auskiihlen lassen, da sie heifs/
warm unter zu hoher Spannung stehen.
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Die Twisselmann Extraktion

Funktionsprinzip einer kontinuierlichen Extraktion (Twisselmann)

1 Klhlwasser

2 Auffangtrichter

3 Anschluss Lésungsmitteltank

4 Extraktionsgefald mit Glasprobenhilse

5 Becher

6 Bedienfeld

Die Extraktionseinheit E-816 ECE dient zur schnellen und produktschonenden Extraktion von Fett aus Lebens- und Fut-
termitteln. Die Probe wird standig in heiflem Losungsmitteldampf gehalten, wahrend sie effizient mit frisch destillier-
tem Losungsmittel gespiilt wird. Der Extraktionsprozess besteht aus den zwei nachfolgend beschriebenen Schritten.

1 Kuhlwasser

SOO00000000000
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l— 2 Auffangtrichter
3 Anschluss Lésungsmitteltank

4 Extraktionsgefald mit Glasprobenhilse

——— 5 Becher

Schematische Darstellung einer Extraktionsposition
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1. Extraktion

Das Losungsmittel verdampft und der Dampf steigt in den Kihler. Von dort fliet das kondensierte Losungsmittel in
den 10 ml Auffangtrichter. Ist die Aufnahme voll, liuft das Lésungsmittel durch die fiinf Offnungen des Auffangtrichters
zuriick in die Probe.

Das Tankventil ist geschlossen.

Die Probe wird standig in heillem Losungsmitteldampf gehalten, wahrend sie effizient mit frisch destilliertem Losungs-
mittel gespiilt wird.

2. Trocknung
Das Tankventil ist gedffnet. Das Losungsmittel [duft ab. SchliefSlich wird das Extrakt so weit wie moglich getrocknet.

Das Glasventil ist noch immer geoffnet.

Losungsmittelsammlung
Nach Abschluss der Extraktion wird das gesamte Losungsmittel im Tank gesammelt.

Die Extraktion nach Soxhlet
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1 Kdahler

———— 2 Schutzschild

3 Soxhlet-Extraktionsgefalle mit Probenglasern

4 Losemittelbecher
5 Heizelement

5 Bedienfeld

Funktionsprinzip einer Soxhlet-Extraktion
Die Extraktionseinheit E-812 / E-816 Soxhlet dient zur schnellen und produktschonenden Extraktion von Fett aus Le-
bens- und Futtermitteln. Die Probe wird dabei in Durchgangszyklen extrahiert. Der Extraktionsprozess besteht aus den
drei nachfolgend beschriebenen Schritten.
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Soxhlet-Extraktionsgefalle
mit Probenglasern

Losemittelbecher

Schematische Darstellung einer Extraktionsposition

Schritt 1 - Extraktion

Das Losungsmittel verdampft und der Dampf steigt in den Kiihler. Von dort flieit das kondensierte Losungsmittel in
den 10 ml Auffangtrichter. Ist die Aufnahme voll, lduft das Lésungsmittel durch die fiinf Offnungen des Auffangtrichters
zuriick in die Probe. Tankventil und Glasventil sind geschlossen. Das Losungsmittelniveau steigt bis zur Lichtschranke.
Die Probe wird extrahiert

Die Lichtschranke erkennt den Lésungsmittelstand und 6ffnet das Glasventil. Das Losungsmittel mit dem Extrakt fliefSt
zuriick in den Losungsmittelbecher.

Ist die programmierte Anzahl von Zyklen erreicht bzw. die Extraktionszeit abgelaufen, geht das System zum ndchsten
Schritt tber.

Schritt 2 - Spiilung

Das Glasventil ist geoffnet. Das kondensierte Losungsmittel fliet in den Auffangtrichter, tropft in das Extraktionsgefdss
hinunter und flielt zuriick in den Becher. Ist die programmierte Spiilzeit abgelaufen, geht das System zum néchsten
Schritt Gber.

Schritt 3 - Trocknung
Das Tankventil ist gedffnet. Das Losungsmittel [duft ab. Schliesslich wird das Extrakt so weit wie moglich getrocknet.

Das Glasventil ist noch immer geoffnet.

Losungsmittelsammlung
Nach Abschluss der Extraktion wird das gesamte Losungsmittel im Tank gesammelt.
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Geritefunktion
In das Extraktionssystem B-811 sind mehrere wichtige Komponenten integriert, die den Einsatz des Gerdtes fiir ver-
schiedene Anwendungen im Bereich der Fest-Fliissig-Extraktion ermdglichen.

Losungsmittel und Extrakt gelangen nur mit Glas und PTFE in Beriihrung. Dies erlaubt die Nutzung des Gerits fiir
Riickstandsanalytik-Anwendungen (z.B. Umweltanalytik).

Die Extraktions- und Trocknungsschritte kénnen unter Inertgas durchgefiihrt werden. Dies verhindert eine Oxidation
des Extrakts und ermdglicht ein schonendes und effizientes Einengen bzw. Trocknen des Extrakts.

Mit der verstellbaren Lichtschranke kann die benétigte Losungsmittelmenge dem Probenvolumen angepasst werden.
Jede Extraktionsposition verfligt Giber 2 Heizelemente. Die vier integrierten Extraktionsmodi kdnnen somit ohne Um-
bau oder Demontage von Glasteilen genutzt werden.

Das Bedienfeld erlaubt eine einfache Programmierung und Speicherung der Extraktionsparameter. Bis zu 50 Program-
me mit bis zu 9 Schritte kdnnen gespeichert werden. Das Extraktionsverfahren ist fir jedes Programm frei wahlbar.
Der integrierte Schutzschild schiitzt den Bediener bei Glasbruch. Gleichzeitig vermindert es den Warmeverlust nach
auBen und erhoht damit die Verdampferleistung.

1 Kuhler

2 Glasprobenhiilse
3 Lichtschranke

4 Oberes Heizelement
\j » 5 Glasventil

6 Losungsmittelbecher

7 Unteres Heizelement Extraktionssystem B-811

Der gesamte Extraktionsprozess wird tber das Bedienfeld definiert und folgt einem festgelegten Programm. Der Ex-
traktionsprozess besteht aus drei Einzelschritten (Extraktion, Spiilung und Trocknung) und lduft automatisch, anhand
der im Programm definierten Parameter ab.

Die Fortsetzung (Teil 2), finden Sie in der nachsten Ausgabe der VDGN.
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